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Invenția se referă la un procedeu de obținere a filmelor 
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crescute pe substraturi monocristaline de MgO(001). 
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de mare putere, asistată de o descărcare în curent 

continuu cu rol de preionizare, obținându-se, la tem­
peraturi de creștere mai mari de 500°C, filme de TiCx cu 
rezistivitate mică, comparabilă cu cea a monocristalelor 
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PROCEDEU DE SINTEZĂ A FILMELOR SUBȚIRI MONOCRISTALINE DE 
CARBURĂ DE TITAN

DESCRIERE

Invenția se referă la un procedeu de obținere a filmelor subțiri monocristaline de carbură 

de titan (TiCx, x < 1) crescute pe substraturi monocristaline de MgO(OOl) folosind o metodă de 

pulverivare simultană a țintelor de Ti și C într-o plasmă ce conține atomi și ioni de argon.

Straturile TiCx crescute hetero-epitaxial sunt vizate pentru diverse aplicații precum 

contacte rezistive pentru dispozitive electronice pe bază pe SiC [1], substrat pentru creșterea 

indusă a fazei cubice a SiC [2] sau suport pentru creșterea fazelor MAX bazate pe Ti [3].

Pană în prezent filmele subțiri monocristaline de TiC au fost crescute prin tehnici de 

depunere chimică și fizică din faza de vapori (CVD, PVD), care necesită în general temperaturi 

de creștere ridicate. De exemplu, temperaturi de până la 1300-1400 °C sunt necesare pentru 

creșterea CVD a filmelor epitaxiale de TiC. Reducerea temperaturii de creștere a TiC s-a realizat 

folosind C60 ca sursă de carbon evaporat simultan cu evaporarea sau pulverizarea titanului [4], 

utilizând pulverizarea în regim magnetron DC simultană a țintelor de Ti și C [5.] și prin 

pulverizare magnetron DC reactivă [6, 7]. în cazul pulverizării DC a țintelor de C, calitatea 

filmelor este afectată de activarea deficitară a atomilor de C în plasma de proces, datorita energiei 

de ionizare mari a carbonului. De asemenea, la temperaturi de creștere scăzute calitatea rețelei 

cristaline precum și conductivitatea electrică a filmelor sunt cu mult diminuate [7],

Problema tehnică pe care o rezolvă prezenta invenție constă în dezvoltarea unui 

procedeu de creștere hetero-epitaxială a filmelor de TiCx în vederea creșterii calității cristaline a 

filmelor TiC depuse la temperaturi joase concomitent cu scăderea rezistivității electrice a 

filmelor.

Procedeul de creștere hetero-epitaxială a filmelor de TiCx, conform invenției, constă în 

utilizarea unei metode de pulverizare simultană a doua ținte de titan si carbon/grafit 

independente, ținta de Ti fiind pulverizata prin metoda pulverizării în regim magnetron în curent 

continuu, iar ținta de carbon prin metoda pulverizării în regim magnetron în impuls de mare 

putere (HiPIMS) asistată de o descărcare în curent continuu cu rol de preionizare.
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HiPIMS este o metodă nouă de depunere a filmelor subțiri bazată pe tehnica 

convențională de pulverizare catodică în regim magnetron, în care impulsuri de înaltă putere, de 

ordinul 1.0 - 3.0 kW/cm2/puls cu o durată de 10-500 ps și frecvență de 1Hz - 2 kHz sunt aplicate 

catodului (ținta de pulverizare) generând plasme dense cu un grad de ionizare de peste 70 % [8]. 

Metoda HiPIMS este folosită cu precădere pentru tratamentul ionic al suprafețelor si/sau pentru 

asistarea procesului de depunere, în vederea creșterii aderenței și densității filmelor. Până în 

prezent metoda HiPIMS nu a mai fost folosită în procesele de sinteză a filmelor epitaxiale ale 

carburilor metalelor tranziționale.

Procedeul de sinteză a filmelor hetero-epitaxiale de TiC, conform invenției, prezintă 
următoarele avantaje:
- Favorizează creșteri ale filmelor subțiri de calitate cristalină superioară chiar și la temperaturi de 

depunere scăzute datorită faptului că HiPIMS este o metodă de depunere în condiții de 

neechilibru termodinamic accentuat;

- Pulverizarea țintei de C în regim HiPIMS furnizează suprafeței de creștere a filmului specii de 

C cu un grad de ionizare mai mare decât în cazul pulverizării în regim magnetron DC;

- Utilizarea descărcării DC de preionizare conduce la stabilizarea descărcării HiPIMS și deci a 

procesului de depunere;

- Pulverizarea de tip magnetron corespunde condițiilor de depunere simultană, fiind posibilă 

obținerea filmelor cu concentrațiile elementale dorite;

In continuare, este prezentat un exemplu concret de realizare a invenției.

Se utilizează o incintă tehnologică cu două dispozitive de pulverizare de tip magnetron, 

dispuse confocal, orientate spre suprafața port-substratului, la o distanță de 15 cm de acesta. 

Dispozitivele de pulverizare sunt de tip plan-circular. Țintele magnetron au formă de disc cu 

grosimea de 6 mm și diametrul de 5.08 cm, confecționate din Ti și respectiv C. Dispozitivul de 

pulverizare cu catod de Ti este conectat la o sursă ce polarizare DC, iar cel cu catod de C la o 

sursă de polarizare DC (de preionizare) conectată în serie cu o sursă de putere pulsată (HiPIMS).

Incinta tehnologică este depresurizată pană la o presiune a gazului de fond mai mică de 

1·10'7 torr. Substratul MgO(OOl) este spălat și degresat în baie de ultrasunete cu solvenți 

organici, apoi este introdus în incinta tehnologică pe un port-substrat ce poate fi încălzit și 

polarizat. Substraturile se degazează timp de 60 min. la temperatura de 300 °C.
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Parametrii de proces sunt: presiunea gazului de pulverizare (Ar):0.67 Pa, temperatura de 

depunere: 600°C, tensiunea de polarizare RF a substratului: -100 V, intensitatea curentului 

descărcării magnetron DC cu catod de Ti: 250 mA, tensiunea descărcării de preionizare cu catod 

de C: -320 V, amplitudinea pulsului de tensiune: -500V, frecvența pulsului de tensiune: 90 Hz, 

durata pulsului de tensiune: 115 ps.

In aceste condiții s-au obținut filme epitaxiale de TiCo.94 cu grosimea de 60.3 nm, 

rugozitatea suprafei de 0.4 nm, lărgimea distribuției orientării planelor (002) de 0.13° (ceea ce 

demonstrează o calitate foarte bună a rețelei cristaline) și rezistivitate electrică de 154 μΩ-cm. 

Valoarea rezistivității filmelor se suprapun perfect peste valoarea de 155 pD*cm corespunzătoare 

rezistivității monocristalelor macroscopice de TiCo.95 [9].

Determinarea compoziției elementale și chimice s-a făcut prin metoda spectroscopiei de 

emisie fotoelectronică a suprafeței filmelor iradiate cu raze X (XPS). Proprietățile structurale au 

fost studiate prin metode de difracție cu raze X (XRD), proprietățile electrice au fost investigate 

prin măsurători ale efectului Hali folosind metoda de măsură în patru puncte, iar cele morfologice 

prin metoda microscopiei cu forță atomică.’
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PROCEDEU DE SINTEZĂ A FILMELOR SUBȚIRI MONOCRISTALINE DE 
CARBURĂ DE TITAN

REVENDICĂRI

1. Procedeu de obținere a filmelor subțiri monocristaline de carbură de titan caracterizat 
prin aceea că utilizează o metodă de pulverizare simultană a unei ținte de Ti prin metoda 

pulverizării în regim magnetron în curent continuu și a unei ținte de carbon/grafit prin 

metoda pulverizării în regim magnetron în impuls de mare putere asistată de o descărcare 

în curent continuu cu rol de preionizare.
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PROCEDEU DE SINTEZĂ A FILMELOR SUBȚIRI MONOCRISTALINE DE 
CARBURĂ DE TITAN

DESCRIERE

Invenția se referă la un procedeu de obținere a filmelor subțiri monocristaline de carbură de 

titan (TiCx, x < 1) crescute pe substraturi monocristaline de MgO(OOl) folosind o metodă de 

pulverivare simultană a țintelor de Ti și C într-o plasmă ce conține atomi și ioni de argon.

Straturile TiCx crescute hetero-epitaxial sunt vizate pentru diverse aplicații precum contacte 

rezistive pentru dispozitive electronice pe bază pe SiC [1], substrat pentru creșterea indusă a fazei 

cubice a SiC [2] sau suport pentru creșterea fazelor MAX bazate pe Ti [3],

Pană în prezent filmele subțiri monocristaline de TiC au fost crescute prin tehnici de 

depunere chimică și fizică din faza de vapori (CVD, PVD), care necesită în general temperaturi de 

creștere ridicate. De exemplu, temperaturi de până la 1300-1400 °C sunt necesare pentru creșterea 

CVD a filmelor epitaxiale de TiC. Reducerea temperaturii de creștere a TiC s-a realizat folosind 

C60 ca sursă de carbon evaporat simultan cu evaporarea sau pulverizarea titanului [4], utilizând 

pulverizarea în regim magnetron în curent continuu (DC) simultană a țintelor de Ti și C [5.] și prin 

pulverizare magnetron DC reactivă [6, 7]. în cazul pulverizării DC a țintelor de C, calitatea filmelor 

este afectată de activarea deficitară a atomilor de C în plasma de proces, datorită energiei de 

ionizare mari a carbonului. De asemenea, la temperaturi de creștere scăzute calitatea rețelei 

cristaline precum și conductivitatea electrică a filmelor sunt cu mult diminuate [7],

Problema tehnică pe care o rezolvă prezenta invenție constă în dezvoltarea unui 

procedeu de creștere hetero-epitaxială a filmelor de TiCx în vederea creșterii calității cristaline a 

filmelor TiC depuse la temperaturi joase concomitent cu scăderea rezistivității electrice a filmelor.

Procedeul de creștere hetero-epitaxială a filmelor de TiCx, conform invenției, constă în 

utilizarea unei metode de pulverizare simultană a doua ținte de titan si carbon/grafit independente, 

ținta de Ti fiind pulverizată prin metoda pulverizării în regim magnetron în curent continuu, iar 

ținta de carbon prin metoda pulverizării în regim magnetron în impuls de mare putere (HiPIMS) 

asistată de o descărcare în curent continuu cu rol de preionizare.

HiPIMS este o metodă nouă de depunere a filmelor subțiri bazată pe tehnica convențională 

de pulverizare catodică în regim magnetron, în care impulsuri de înaltă putere, de ordinul 1.0-3.0 
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kW/cm2/puls cu o durată de 10-500 ps și frecvență de 1Hz - 2 kHz sunt aplicate catodului (ținta de 

pulverizare) generând plasme dense cu un grad de ionizare de peste 70 % [8]. Metoda HiPIMS este 

folosită cu precădere pentru tratamentul ionic al suprafețelor și/sau pentru asistarea procesului de 

depunere, în vederea creșterii aderenței și densității filmelor. Până în prezent metoda HiPIMS nu a 

mai fost folosită în procesele de sinteză a filmelor epitaxiale ale carburilor metalelor tranziționale.

Procedeul de sinteză a filmelor hetero-epitaxiale de TiC, conform invenției, prezintă 
următoarele avantaje:
- Favorizează creșteri ale filmelor subțiri de calitate cristalină superioară chiar și la temperaturi de 

depunere scăzute datorită faptului că HiPIMS este o metodă de depunere în condiții de neechilibru 

termodinamic accentuat;

- Pulverizarea țintei de C în regim HiPIMS furnizează suprafeței de creștere a filmului specii de C 

cu un grad de ionizare mai mare decât în cazul pulverizării în regim magnetron DC;

- Utilizarea descărcării DC de preionizare conduce la stabilizarea descărcării HiPIMS și deci a 

procesului de depunere;

- Pulverizarea de tip magnetron corespunde condițiilor de depunere simultană, fiind posibilă 

obținerea filmelor cu concentrațiile elementale dorite;

In continuare, este prezentat un exemplu concret de realizare a invenției.

Se utilizează o incintă tehnologică cu două dispozitive de pulverizare de tip magnetron, 

dispuse confocal, orientate spre suprafața port-substratului, la o distanță de 15 cm de acesta. 

Dispozitivele de pulverizare sunt de tip plan-circular. Țintele magnetron au formă de disc cu 

grosimea de 6 mm și diametrul de 5.08 cm, confecționate din Ti și respectiv C. Dispozitivul de 

pulverizare cu catod de Ti este conectat la o sursă de polarizare DC, iar cel cu catod de C la o sursă 

de polarizare DC (de preionizare) conectată în serie cu o sursă de putere pulsată (HiPIMS).

Incinta tehnologică este depresurizată pană la o presiune a gazului de fond mai mică de 

1·10’7 torr. Substratul MgO(OOl) este spălat și degresat în baie de ultrasunete cu solvenți organici, 

apoi este introdus în incinta tehnologică pe un port-substrat ce poate fi încălzit și polarizat. 

Substraturile se degazează timp de 60 min. la temperatura de 300 °C.

Parametrii de proces sunt: presiunea gazului de pulverizare (Ar):0.67 Pa, temperatura de 

depunere: 600°C, tensiunea de polarizare RF a substratului: -100 V, intensitatea curentului 

descărcării magnetron DC cu catod de Ti: 250 mA, tensiunea descărcării de preionizare cu catod
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de C: -320 V, amplitudinea pulsului de tensiune: -500V, frecvența pulsului de tensiune: 90 Hz, 

durata pulsului de tensiune: 115 ps.

In aceste condiții s-au obținut filme epitaxiale de TiCo.94 cu grosimea de 60.3 nm, 

rugozitatea suprafeței de 0.4 nm, lărgimea distribuției orientării planelor TiC(002) de 0.13° (ceea 

ce demonstrează o calitate foarte bună a rețelei cristaline) și rezistivitate electrică de 154 ρΩ-cm. 

Valoarea rezistivității filmelor se suprapune perfect peste valoarea de 155 ρΩ·ατι corespunzătoare 

rezistivității monocristalelor macroscopice de TiCo.95 [9].

Determinarea compoziției elementale și chimice s-a făcut prin metoda spectroscopiei de 

emisie fotoelectronică a suprafeței filmelor iradiate cu raze X (XPS). Proprietățile structurale au 

fost studiate prin metode de difracție cu raze X (XRD), proprietățile electrice au fost investigate 

prin măsurători ale efectului Hali folosind metoda de măsură în patru puncte, iar cele morfologice 

prin metoda microscopiei cu forță atomică.
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PROCEDEU DE SINTEZĂ A FILMELOR SUBȚIRI MONOCRISTALINE DE 
CARBURĂ DE TITAN

REVENDICĂRI

1. Procedeu de obținere a filmelor subțiri monocristaline de carbură de titan (TiCx, x < 1) 

caracterizat prin aceea că include următoarele etape:

a) utilizarea unei incinte tehnologice prevăzută cu:

- două dispositive de pulverizare în regim magnetron cu catozi de Ti si C, dispuse 

confocal; polarizabile în curent continuu și respectiv HiPIMS; orientate spre 

suprafața port-substratului;

- port-substrat rotativ, cu temperatură reglabilă peste 100 °C, polarizabil în 

radiofrecvență (RF);

b) spălarea și degresarea în solveți organici a substraturilor monocristaline de MgO;

c) fixarea substraturilor de MgO pe port-substrat in interiorul incintei tehnologice;

d) depresurizarea incintei tehnologice până la o presiune a gazului de fond mai mică de 

5· IO’6 torr;

e) degazarea substraturilor MgO în vid.

f) procesarea stratului hetero-epitaxial de TiCx pe substrat de MgO in atmosferă inertă 

chimic: pulverizarea în regim magnetron în curent continuu a catodului de Ti simultan cu 

pulverizarea catodului de C în impulsuri de mare putere (HiPIMS) asistată de o descărcare 

în curent continuu cu rol de preionizare; polarizarea RF a substratului de MgO; menținerea 

unei temperaturi constante a substraturilor de cel puțin 100 °C.
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